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RESUMEN 
Se detalla un método nuevo para la preparación de agregados orientados de arcilla para sus análisis 
por Difracción de Rayos X. Se trata de emplear un extensor para obtener un grosor constante de mate-
rial, que por su delgadez seca rápidamente, economizándose tiempo y espacio en el laboratorio, obte-
niéndose además mejores resultados que con el método convencional. 
SUMMARY 
A new preparation method of oriented aggregates of clay minerals for X-ray diffraction analysis is 
described here. A hand coater is employed to obtain thin layers of predetermined thickness, that dry 
quickly. This method offers three main advantages; time and space reduction in the laboratory and 
better results than the conventional method. 
RESUME 
On presente une nouvelle méthode de preparation des agréggats orienté d'argiles pour son analyse 
par diffraction des rayons X. On emploi un "extenseur" pour obtenir un épaisseur constant du mate-
rial, qui par sa finesse sèche vitement; tout ça épargne temps et space dans le laboratoire, en plus on 
obtient meilleurs résultats que avec la méthode conventionnel. 
ZUSAMMENFASSUNG 
Ein neues Anfertigungsverftheren orientierter Aggregate von Tonmineralien zur Analyse mittles 
Röntgenbeugung wird ausfüterlich beschrieben. Ein "hand coater" wird benutzt, un dünne Schichte 
vorgegebener Dicke zu erhalten, die dann schnell trockenn. Dieses Verfatheren spart Zeit un Platz im 
Labor, und ausserdem sind die Ergebnisse besser als die der gewöhnlichen Methode. 
INTRODUCCIÓN 
Una de las técnicas empleadas para el análisis de minera-
les arcillosos es la difracción de rayos X, que aporta infor-
mación tanto mejor cuanto mayor orden existe en las es-
tructuras de estos compuestos. Debido a que la cristalini-
dad, como expresión de orden de los minerales de arcilla, es 
relativamente baja, la difracción de rayos X no es para este 
grupo de minerales tan concluyente e inequívoca como en 
muchos otros grupos, por lo que es preciso o bien recurrir a 
otras técnicas analíticas o conseguir una ordenación adicio-
nal del mineral. 
Esta ordenación adicional para los minerales de arcilla se 
consigue aprovechando que estos minerales por su estructu-
ra laminar desarrolla formas bidimensionales que mediante 
una preparación adecuada pueden disponerse en haces pa-
ralelos, a la manera de las hojas de un libro. Mediante estas 
preparaciones se consigue una ordenación de las hojas indi-
viduales que después se hallan dispuestas paralelamente con 
lo que una de las familias de planos reticulares (001) produ-
cirá picos de difracción muy relevantes minimizándose 
otros máximos difractométricos del mineral. 
La técnica preparativa que ha venido utilizándose hasta 
ahora para conseguir una mayor orientación de los agrega-
dos de arcilla, a fin de suplir la baja cristalinidad, ha sido la 
de separar en primer lugar la fracción arcilla, centrifugar 
posteriormente, para obtener una suspensión estable para 
períodos poco prolongados; suspensión de la que se extrae 
una parte que se deposita en forma de gotas sobre un por-
taobjetos que se deja evaporar a sequedad, o bien anegando 
con la suspensión arcillosa preparada una cápsula Petri que 
asimismo contiene un portaobjetos que se deja asimismo 
vaporar a sequedad. 
Con este método se precisa en primer lugar un espacio 
considerable así como un período de secado largo, que es 
función de la humedad ambiental y que oscila entre uno y 
cuatro días. Por otra parte el grosor de la película es difícil-
mente controlable y si a ello se añaden los fenómenos que 
provoca la tensión superficial de la cúpula líquida que se 
forma sobre la porta, que en general tienden a deteriorar la 
orientación deseada se deducirá que es preciso imaginar un 
nuevo método preparativo que mejore y minimice los in-
convenientes apuntados. 
Los imperativos del cambio son la necesidad de un méto-
do rápido de ejecución y preparación que requiera poco es-
pacio, sea sencillo, económico y proporcione resultados cu-
ya calidad sea suficiente para los requerimientos analíticos 
precisados. 
En nuestros contactos con el mundo industrial, conoci-
mos de un ingenio capaz de realizar extensiones de fluidos 
o productos semiviscosos en películas finas de espesor pre-
fijado; para realizar posteriormente las oportunas pruebas 
de dicho recubrimiento. 
Este ingenio conocido como extensor se aplica sobre un 
sustrato y es de utilización muy general para numerosos 
productos tales como pinturas, barnices, pigmentos, cargas, 
emulsiones, aceites, cosméticos, tintes, etc. 
Por ello pensamos que dicho extensor podía ser utilizado 
en la preparación de agregados orientados de arcillas, si se 
preparaba una pasta de la fracción arcilla, que se distribuía 
sobre el porta con este instrumento, de este modeo se obte-
nía un espesor constante y un secado rápido al igual que en 
los requerimientos de los industriales que se utilizan el ex-
tensor, a fin de comprobar los distintos materiales extendi-
dos. 
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El extensor es en suma una sencilla herramienta que con-
siste en un destornillador grafilado en espiral, este "torni-
llo" posee un paso métrico adecuado al espesor requerido y 
se aplica sobre el sustrato haciéndolo resbalar con presión 
constante en ambos extremos/ 
PREPARACIÓN DE AGREGADOS: MÉTODO Y 
RESULTADOS 
Para la comprobación de la preparación mediante exten-
sor se ha procedido a repetidos ensayos con diversos mate-
riales, de los que tras separar la fracción arcilla, se han cen-
trifugado durante 1.5 horas a 2.000 r.p.m. para posterior-
mente depositar en una porta una fracción del orden de 0.5 
ce. que se distribuía con un extensor y al mismo tiempo 
realizar las preparaciones con el método clásico. 
Se han elegido tres materiales arcillosos cualesquiera de-
nominados A, B y C con una composición mineralógica de 
lUita, Caolinita y Clorita en distintas proporciones. 
TABLA I 
Material A, Extensor IOOM, Pico 9.9Â 
Muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 8' 8" X 
Altura (mm) 125 131 140 133 129 143 138 125 134 190 134 
TABLA IL Material B. 
Deposición 
Altura (mm ) 9 . 9 Â Altura ( mm) 7.1 Â 
1 2 3 4 5 6 Y 1 2 3 4 5 6 X 
Extensor 36iu 174 169 175 177 185 188 178 120 110 120 128 130 136 124 
Extensor 60M 188 195 191 205 185 180 190 123 130 143 140 138 133 134 
Extensor IOOM 190 185 186 170 195 200 187 151 152 140 145 145 155 155 
Sedimentación 125 115 98 125 126 120 118 80 83 89 69 79 82 79 
TABLA HL Material C 
Deposición 
Altura (mm) 9.9 Â Altura (mm) 7.1 Â Altura (mm) 1.4 Â 
1 2 3 X 1 2 3 X 1 2 3- X 
Extensor 60M 199 193 187 193 181 143 152 145 41 41 45 42 
Extensor lOO/x 176 223* 175 191 143 177* 137 152 40 48 41 43 
Se dimentación-1 
Sedimentación-2 
118 88 
72 73 
96 
91 
108 
68 64 
72 67 
64 
68 
73 
116 
En los ensayos por extensor se ha trabajado con grosores 
de 36 M, 60M, 100 M y 150M; para el método convencional 
se ha empleado la técnica de gota y la cápsula Petri. 
Los análisis por difracción de rayos X se han realizado 
con un difractómetro convencional; tubo con ánodo de Cu, 
goniómetro vertical, monocromador de grafito y detector 
proporcional. Las condiciones de trabajo han sido KV 40 
mA 20, excepto para el material C (KV 35 mA 18), obte-
niéndose el espectro de difracción sobre registro gráfico a 
una escala de 4.10^ c/s. 
Los portaobjetos con los agregados orientados se han si-
tuado en el difractómetro de modo que el haz de rayos X 
llegue normalmente a la dirección de barrido del extensor. 
Un primer ensayo realizado con el material A, nos pro-
porcionó los resultados que muestra la tabla I, en donde se 
comparan para 8 muestras distintas preparadas con un ex-
tensor de IOOM la altura del máximo difractométrico de 9.9 
Â expresado en mm„ 
En este ensayo se comprueba la poca dispersión de los 
resultados y la buena respuesta del máximo (2140 c/s). La 
muestra 8" que presenta una mayor respuesta fué situada 
en el difractómetro de modo que la dirección de barrido del 
extensor fuera paralela al haz de rayos X, con lo que existe 
una dirección preferencial de orientación como por otra 
parte cabía suponer. Asimismo se efectuaron extensiones 
de 36, 60 y 150M con resultados parecidos y que obligan a 
un más detallado estudio, lo que se efectuó con el material 
B. 
Una segunda tanda de ensayos se efectuaron con el mate-
rial B, a fin de dictaminar el grosor adecuado a las extensio-
nes y establecer la comparación con la técnica clásica. Para 
ello se eligieron extensores de 36,60 y IOOM, se realizaron 6 
preparaciones de cada una de ellas y se estudiaron los picos 
de 9.9Ây de 7.1Â, comparándose con 6 preparaciones ob-
tenidas por sedimentación. Los resultados se hallan en la ta-
bla IL 
La tabla II muestra que se consigue un grosor infinito pa-
ra el haz de rayos X con extensiones de 60 M , asimismo se 
observa una mayor respuesta, los picos de difracción son 
más estrechos lo que indica una mayor orientación y que la 
dispersión es baja consiguiéndose pues un grosor muy cons-
tante. 
Una última serie de pruebas fué efectuada con el mate-
rial C para las extensiones de 60M y IOOM que resultaron las 
más idóneas, a fin de controlar anomalías en la calidad de 
las extensiones, los resultados obtenidos se hallan en la ta-
bla III. 
De los resultados de la tabla III se deduce una mayor res-
puesta de la extensión, una mayor reproductividad, mayor 
estrechez de los picos y se comprueba el grosor infinito para 
60M. 
En las extensiones de 100 M se realizaron anomalías en 
su elaboración, lo cual se tradujo en resultados anómalos, 
como los señalados con una estrella, estas anomalías en la 
extensión pueden ser controladas mediante un examen al 
trasluz, que denuncia grosores diferenciales de la prepara-
ción, debidos a una preparación deficiente que se justifica 
por reahzar el barrido del extensor con una precisión desi-
gual en la superficie del portaobjetos. 
En el caso de sedimentaciones efectuadas en cápsula Pe-
tri, las dispersiones son menores dentro de una misma cáp-
sula y la respuesta difractométrica es mayor que en el de go-
ta, debido a la consecución de un mayor grosor. 
Por último se ha realizado el anáHsis de la variación del 
registro gráfico, situando una muestra en el difractómetro y 
registrando 10 veces los picos de 9.9 y 7.1Â obteniéndose 
una dispersión del orden del l^/o, con las condiciones de 
registro idóneas para una respuestas de máxima amplitud. 
CONCLUSIONES 
Con los resultados obtenidos parece deducirse una ma-
yor rapidez y una mayor precisión con el uso de los exten-
sores para la preparación de agregados orientados de arcilla. 
El hecho de que económicamente no sea gravoso parece 
abonar la hipótesis de un cambio en el modo de preparación 
de los agregados. En suma podríamos concluir que: 
a) Se consigue mayor rapidez preparatoria (1 ó 2 h. de seca-
do), se precisa menos espacio en el laboratorio y se dis-
minuye la complejidad del proceso. 
b) Se posee un grosor constante, que se traduce en una re-
productibilidad mejor, y como para 60 M tiene un grosor 
infinito para el haz de rayos X, obtenemos una respuesta 
de gran intensidad. 
c) Los picos de difracción obtenidos por extensión son más 
estrechos que en sedimentación lo que indica una mayor 
orientación. 
d) Existe la posibilidad del control de anomalías en la ela-
boración de las extensiones, que reflejan claramente gro-
sores diferenciales y que permiten la aceptación o recha-
zo de las mismas. 
Con todo ello parece oportuno afirmar la conveniencia 
del empleo del extensor, que por otra parte permite compa-
rar diversos materiales de modo más fiable que con la técni-
ca clásica, ya que en este caso se trabaja con grosores muy 
constantes. 
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